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A dissolved, ca 5% Al contg . gel former for printing inks, based on Al 
triisopropoxide stabilised with a satd. aliphatic alcohol with more than 
6C and 1,3-diketo cpd. such as ethyl acetoacetate or acetylacetone , is 
prepd. by carrying out the stabilisation reaction in the presence of a 
mineral oil with an aniline point of less than 79 deg.C, pref. 64-69 deg.C 
and a boiling range of at least 230 deg.C to at most 330 deg.C as reaction 
medium and gel former solvent and the stabilisation reaction includes the 
distilling off of all the isopropanol including excess isopropanol and the 
isopropanol released during the stabilisation reaction. 

USE/ADVANTAGE - The process allows gel former solns . for use in 
printing inks to be made directly without intermediate isolation of the 
pure aluminium alcoholate and its stabilised substitution prod. The gel 
former prods, can be used to optimise the properties of printing inks. 
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Patentanspruch: 

Verfahren zur Herstellung einas gelosten, ungefahr 5 Gew.-% Aluminium enthaltenden Gelbildnors fur 
Druckfarben auf der Basis einos mit einem gesattigten, aliphatischen Alkohol mit mehr als 6-C-Atomen 
und einer 1,3 Diketoverbindung, wie z. B. Acetessigsaureethylester oder Acetylaceton, stab.l.s.erten 
Aluminiumtriisopropoxides.oekennxelchnetdadurch.daB die Stabilisierungsreaktion in Anwesenheit 

einas Mineraloles mit einem Anilinpunktvon <79°C, vorzugsweise zwischen 64 und 69°C. und einem 
Siedebereich von mindestens 230 bis hochstens 330°C als Reaktionsmedium und Gelbildnerlosemittel 
erfolgt und die Stabilisierungsreaktion mit dem Abdestillieren der gesamten Isopropanolmenge. 
bestehend aus iiberschussigem und bei der Stabilisierungsreaktion freigewordenen Isopropanol. 
verknupftwird. 

Anwendungsgablet det Erflndung 

Der Gelbildner auf Aluminium-Alkoxid-Chelat-Basis, dor nach dem ernndungsgemaGen Verfahren horgestollt der 
GeHerung von Druckfarbenflrnissen, wodurch es moglich ist. anwendungstechnischo Eigenschaften von Druckfarben zu 
optimieren. 

Charaklerlstlk des bekannten Standes der Technlk 

Gelbildende Additive fur Druckfarben fiihren unter anderem zu einem sparsamen Druckfarbenverbrauch durcr * 
fortbestehende Viskositatskonstanz bei einer merklichen Festkdrperreduzierung und zu verbesserten druck uchn.schen 
Ei^nschahen. woourch auch eine Beschleunigung der Druckverfahren bewirkt wird. Es g.bt alum.numhalt.ge Add,,,ve fur 
d ese abe auch andere Zwecke in verschiedenen Varianten. Eigentlich ist fur don ger.annten Zweck allcm das Alum mumatom 
m™*™£faZ^*nau'**™ i" dan speziellen metallorganischen Verbindungen erfolgverburgend. aber Reakt.v.ta s-, 
SZS^^S^ra^llehtoH.prtM^ habon es erforderlich gemacht. eine gr6ttere Zahl 1 von A ' um ' n ! u ^ d u d ' , 'r ffl V n ar ' i5n,en * U 
entwickeln Am haufigsten ist ir. Hen verschiedenen Varianten die Verbindung Alum.mumtn.sopropox.d anzutreffen. 
ASiniumSonropoxid ist fest-kristallin in weiBen Prismen. Schmelzboreich 1 18-135'C. zu dest.ll.eren und zu ro.mgen be 
^C?m?akuum ^n 10mm Ouecksilbersaule. hygroskopisch. loslich u.a. in Benzol. ToJuol Ethanol Oder auch Isopropanol 
selbst(vgl.u.a.R6mppsChemie-Lexikon/Hos Y -OttoAlbrechtNeumuller — Bd.1 S.121.1979). .,^„„,«, M |„ 
Das Ve^ahron zur Herstellung von stabilisiertem Aluminium-Alkoholat erfordert die AuflSsung des Ausgangsalkrhoiates ,n 
uasveranronzurner« « 10300). Das entstehendo stabilisitrte Alkoholatw.rd dar.aci. pr.nz.p.ell 

ar s GelbHdnroi^ 
bes?immS^ 

Umsetzung von aktiviertem Aluminiummetall mit Isopropanol im UberschuB. dane, .st alle.n fu die A.iflosungs-und 
TrTnn^ozesse von Anfang ar. bis zur EinsatzfShigkeit des Aluminium-Alkoxid-Chelats in Druckfarbenf .rn.ssen .n der Rege. 
folgenderAufwanderforderlich. ....... ,, . 

1 Abdestillation des iiberschussigen Alkohols aus der Alkoholherstellungsstufe 

' die stabilisierenden und reaktivitatsmindernden Substitutionsreakt.onen zu schaffen. 
a AhdPsiillation des wieder freiwerdenden Alkohols aus dem flussigen Reaktionsmedium. 

Si fsoSetng d« tten A.uminium-A.koxid-Che.ates aus dem Reaktionsmedium durch Fi.trat.on des auskns.a.hs.erte . 

6 ^SSS^^um^ Aluminiumadditivs vor seinem Einsatz als Gelbildner in Druckfarbenfirnissen in ? inem 

am Aluminiumisopropylat dient, besonders auf . 
Ziel der Erflndung 

Es ist das Ziel der Erfindung. die fur Druckfarbenfirnisse benotigte Gelbildnerlosung direkt herzuste.len und dabei das reine 
I /^m'^M und sein stabi.isiertes Substitutionsprodukt nich, zwischendurch zu isol.eren. 



\ 



-2- 269 142 

We sen der EHIndung 

Es ist die Aufgabe der Erfindung, die Substitutlonsreaktionon dor Aluminiumisopropylatstabilisierung in einem solchen 
Ldsungbmittel als Reaktionsmedium durchzufQhren, das sich auch als Gelbildnerlosungsmittel fur Druckfarben eignet. 
ErfindungcgemflB wird die Aufgabe dadurch geldst, daG man i.i an sich bekannter Weise eine stdchiometrisc.i vorkalkulierte 
Menge aktiviertes Aluminium in Form von GrieB, Pulvar Oder SpSnon mit etwa dem Dreifachen der stfichiometrisch 
erforderlichen Menge an Isopropanol versetzt und auf etwa 80-85°C erhitzt, wobei sich das Aluminiumtriisopropylat bildet und 
im UberschuB des Isopropanols geldst wird. Die Aktivierung des Aluminium k3nn dabei in an sich bekanntar Weise durch 
Aluminium (lll)-Chlorid odor Jod erfolgen. Zur Verhinderung von Folgen der Warmeentwicklung wBhrend der Reaktion konnen 
verschiedene an sich bekannte Vorkehrungen getroffen werden, wie z.B. zeilweilige Trennung des Isopropanols vom 
Aluminium. Bei kleinen Chargen kann es ausreichen, in das Reaktionsgemisch bereits vorab etwas vom speziellen 
orhndungsgemaB als Reaktionsmedium fur die anschliefiende Substituierung von 2wei der droi Isopropylatreste mit Octanol 
oderNonylalkohol sowie einem 1.3-Diketon wie Acetylacetonoder Acetessigsfiureethylester dienenden LosungsmittelzufHeGen 
zu lassen. 

Im AnschluB an diese Umsotzung wird erfindungsgemaB das uberschiissigo Isopropanol nicht gleich abdestilhert, urn das 
Aluminiumtriisopropylat anschtiofiend zu isolieren, sondern es werdon auf ein Gramm-Aquivalent des rechnerisch im 
umgesettten Reaktionsgemisch zu e ■ vartenden Alkoholats 200g eines Mineralols mit einem Anilinpunkt von 79°C, 
vorzugsweise zwischen 64 und 69T. und einem Siedebereich von 230 bis 330°C zugesetzt. Der Teil des erfindungsgemaB zum 
Einsatz kommenden Mineralols, der bereits zur ReaktionsdSmpfung wie oben beschrieben abgezweigt werden muB, ist von den 
200g auf 1 Grammaquivalent abzuziehen. Uater Hinzufugung von noch je 1 Grammaquivalent einos longerkettigen Alkohols 
und eines 1 3-Diketons la'it sich das Aluminiumisopropylat in diesem Medium ohno Schwierigkeiten umsetzen und somit 
subtlisieren. Dieso ist so fortzufuhren, daB jetztdie Erwarmung fortgesetzt und mit der Abdestillation des Isopropanol begonnen 
wird. Als vor teilhaft orscheint, die Destination dor Hauptmonge des Isopropanols bei Normaldruck durchzufunren und dann em 
Vakuum von etwa GOmm Quecksilbersaule auf die Apparatur zu geben. wenn die Temperatur im ReaktionsgefaB auf 1 OO'C 
zustrebt. Bei closer Destination werdon etwa 85% des eingesei/cer Isopropanols zuruckgewonnen, die wieder fur den nSchsten 
Ansatz zur Vertugung stehen. Auf die Weise wird uberraschend vollstandig und mit hoher Reinheit sowie slochiometrischer 
Genaui jkeit das stabilisirrtc Aluminium-Alkoxid-Chelat gebildet, vom uborschussigen Isopropanol getrennt und 
wahrenddessen von ;mem bestimmten Mineralol der oben charakterisierten Qualitat aufgenommen. Dabe 1 wird eine bereits vor 
der Aluminiumisopropoxidherstellung vorkalkulierte Endmenge von etwa 5 Gew.-% Aluminium in ^er Gelbitdnerlosung sicr.c- 
erreicht Oie so erhaltene Gelbildnerldsung ist in Druckfarbenfirnis vei wrbeitunqsfahig. 

Dabei erweist sich das eingesetzte Mineralol als ein uberraschend gutes Reaktioiismedium fur diese disubstituierende 
Stabilisierungsreaktion. Dor Anilinpunkt. der nsben dem Siedebereich die erfindungsgemaBe Verwendungsfahigkeit des oben 
genannten Mineralols ch arakterisiert, qestattct gewisse Riickschtusse auf den Gehalt an Naphthenen in aromatenfreien 
Benzinen, dt:n Nachweis von Aromaten in eng geschnittenen Fraktionen, zum Beispiel auch von -Vlineralolen. 
Er w : rd bflstimmt, indem diejonige Temperatur ermitteU wird, bei der sich eine homogene Mischung aus gleichen Raumteilen 
der :-robe des Miner.ilols und Anilin beim Abkuhlen entmischt. Oie r n tmischungstemperatur liegt zum Vergteich bei Aromaten, 
wie Benzol, Toluol unter 0°C (vgl. u.a. Rdmpps Chemie-Lexikon, Bd.1 S. 2 10. — Stuttgart 1979). 

AusfQhrungsbelspIel 

In das ReaktionsgefaB einer 1001-Anlage werden 27,5kg Isopropanol gefiillr Diesem werden 1,3kg AluminiumgrieB und der 
Katalysaior (Jod, Aluminium (I.IJchlorid) unter RGhron zugefugt. Das Reaktionsgut wird mit Stickstoff uberschle.ert und auf d.e 
Siedetemperatur (82°C) erhitzt, bei der sich samtliches Aluminium mit car stochiometrischen Menge Isopropanol unter 
Entwicklung von 1 6201 Wasserstoff bis auf einen geringen grauschwarzen Schlammrest umsetzt. Das gebildete 
Aluminiumtriisopropoxid wird vom uberschussigen Is-propanol gd.ost. Im AnschluB an die Umsetzung, d.e 4-7 h dauert und 
unter RuckfluB durchzufuhren ist, werden dem Reaktionsgemisch ohne weitere Unterbrechungen der Re.he nach 10kg eines 
Mineralols der Sorte 'DK Roma', Anilinpunkt 66,25*C, Siedaberoich 230-330«C, 7,3kg Octanol, 90%ig, technisch und entweder 
6 5 kg Acetessigsaureethylester oder 5,0kg Acetylaceton hinzugegeben. Daraufhin wird unter fortgesetztem Ruhren m.t der 
Destination bei 82X... 140°C begonnen, wobei etv/a 24 kg Isopropanol freigesetzt und in den Kreislaut zuruckgefuhrt werden. 
Nach AbschluB der Destination ist auch die Stabilisierungsreakuon abgeschlossen. Das als Gelbildner benotigte Alum.mum- 
Isopropylat-Octylat-Acetylacetonat (bzw. ein vergleichba. as, mit anderen Substanzen stobilisiertes Cholatl l.egt nach 
Abfiltrieren durch ein Druckfilter als die gewunschte etwa 3Gew.-% Aluminium enthaltende gelblich-braunhche niedr.gviskose 
Flussigkeit vor, die unverandert in der erhalterien Form » nschlieBend einen Druckf arbenf irn.s zugesetzt und mit demselben bei 
1 80°C umgesetzt werden kann. 



